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(54) Failungssaure 

(57) Die FailungsWeselsaure weist die folgenden physikaJisch-chemischen Parameter auf: 

BET-Oberflache nach DIN 66131 m 2 /g 

DBP-Zahl nach DIN 53601 g/100 g 

Stampfgewicht nach DIN 53194 g/1 

Grindometerwert nach ISO 1524 pm 
Kornverteilungsindex I 
gemessen mit Malvern 



400 - 
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70 - 


140 


15 - 
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< 1,0 





Kornverteilungsindex I = 
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Sie wird hergestellt, indem man eine Failungskieselsaure gemaB DE-A 31 44 299 in einer Sichtermuhle Oder einer 
FlieGbett-Gegenstrahlmuhle vermahlt Vor der Vermahlung kann eine Polyethylenwachs-Emulsion zugesetzt werden. 
Die Fallungskieselsaure weist dann die folgenden physikaJisch-chemischen Parameter auf: 
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BET-Oberfiache nach DIN 66131 rr^/g 


351 - 


600 


DBP-Zahl nach DIN 53601 % 
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Kohlenstoffgehalt % 
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Stampfgewicht nach DIN 53194 g/l 
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Grindometerwert nach ISO 1524 jim 
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Die FSIIungskieselsauren kGnnen als Mattierungsmiltel in Lacksystemen eingesetzt werden. 
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Beispiel 4a 
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Beschrelbung 



[0001] Die Erfindung betrrfft eine Failungskieselsaure, ein Verfahren zu ihrer Herstellung sowie ihre Verwendung als 
► Mattierungsmrttel. 

' 5 [0002] Es ist bekannt, synthetische, gefailte Kieselsaure Oder Kieselge) als Mattierungsmrttel einzusetzen (DE-PS 24 
14 478, DE-PS 17 67 332, DE-OS 16 69 123, DE-AS 15 92 865. DE-A 38 15 670). 

[0003] Das MattierungsvermOgen einer Kieselsaure hangt von verschiedenen Faktoren, wie zum Beispiel von dem 
KieselsSuretyp, der KbrngrOSe, der KorngrOSenverteilung, dem Berechnungsindex und auch dem Lacksystem, ab. Von 
besonderer Bedeutung sind Korrrform und Kornverteilung der Sekund&rteilchen der Kieselsaure. 

io [0004] An Kieselsduren, die als Mattierungsmrttel eingesetzt werden, wird neben einer hohen Eff izienz, ausgedruckt 
durch die Reduzierung des Gianzgrades im Vergleich zum unmattierten Lackfilm, eine Reihe wetterer Anforderungen 
gestellt. So soil zum Beispiel keine GbermaGige Verdickung des Lacksystems durch die eingebrachte Kieselsaure erfol- 
gen. Bei entsprechend dunnen Lackschichten soli eine glatte Lackoberf lache erhalten werden. Stippen, die die Ober- 
f lachengOte negativ beeinf lussen, sollen vermieden werden. 

is [0005] In dem Dokument DE-A 31 44 299 werden Fdllungskieselsduren sowie ein Verfahren zur Herstellung dieser 
F&llungskiesetsauren, die durch die folgenden physikalisch-chemischen Kenndaten gekennzeichnet sind. beschrieben: 
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[0006] Bei der Herstellung dieser Kieselsduren werden im AnschluB an die Spruhtrocknung fur die Vermahlung eine 
Alpine-Querstrommuhle Oder eine Strahtmuhle eingesetzt In diesem Dokument wird ferner ausgefuhrt, daB diese Fdl- 
lungskieselsduren wertvolle, hochwirksame Mattierungsmittel fur Lacke sind. Die Fdllungskieselsduren, die mit diesen 
35 Muhlentypen hergestellt werden, fQhren in den fertigen Lacken aufgrund starker Stippen zu einer nachteiligen Rauhig- 
keit der Oberf lache. Der Grindometerwert (nach ISO 1524) in schwarzem Einbrennlack betragt bei den bekannten Fai- 
lungskieselsauren > 100 |im bzw. 85 bis 90 nm. Somrt sind diese Failungskieselsauren nur bedingt als 
Mattierungsmittel einsetzbar. 

[0007] Es bestand nun die Aufgabe, eine Failungskieselsaure, die diese Nachteile nicht aufweist, herzustellen. 
40 [0008] Gegenstand der Erfindung ist eine Failungskieselsaure, welche durch die folgenden physikalisch-chemischen 
Parameter gekennzeichnet ist: 
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BET-Oberfiache nach DIN 66131 m 2 /g 
DBP-Zahl nach DIN 53601 g/100 g 

Stampfgewicht nach DIN 53194 g/1 
Grindometerwert nach ISO 1524 pm 
Kornver t e i lungs index I 
gemessen mit Malvern 

Kornvert e i lungs index I = — 90 0 

2ds0 
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[0009] Ein werterer Gegenstand der Erf indung 1st ein Verfahren zur Herstellung der erfindungsgerr&Ben Failungskie- 
seisdure mrt den physikalisch-chemischen Parametern 

BET -Oberfl ache nach DIN 66131 m 2 /g 400 - 600 

DBP-Zahl nach DIN 53601 g/100 g 300 - 360 

Stampfgewicht nach DIN 53194 g/1 70-140 

Grindometerwert nach ISO 1524 pm 15-50 

Kornverteilungsindex I < 1,0 
gemessen mit Malvern 

Kornverteilungsindex I = J^ l ° / 

2dso 



welches dadurch gekennzeichnet ist daB man eine Fdllungskiesels&ure. welche die folgenden physikalisch-chemi- 
20 schen Kenndaten 
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aufweist. mittels einer Sichtermuhle Oder einer FlieBbett-Gegenstrahlmuhle vermahU 
[001 0] Die Ausgangskieselsaure wird in dem Dokument DE-A 31 44 299 beschri eben. 

[0011] In einer beispielhaften AusfOhrungsform der Erfindung kann man eine Sichtermuhle ZPS (Zirkoplex® Alpine 
Aktiengesellschaft D-8900 Augsburg) bzw. eine FlieBbett-GegenstrahlmOhle AFG einsetzen. 
35 [001 2] In einer werteren Ausgestaltung der Erfindung kann <±e erfindungsgemdBe Failungskieselsaure nach dem Ver- 
mahlen gesichtet werden, um eine bestimrrrte Kornfraktion einzustellen. In einer bevorzugten AusfOhrungsform der 
Erfindung kann die Failungskiesels&uredie KorngrOBenverteilung gemdB Figur 1 aufweisen. 

[0013] Die Sichtung kann man beispielsweise mit einem Turtooptex-Feinstsichter ATP (Alpine Aktiengesellschaft D- 
8900 Augsburg) durchfuhren. 

40 [0014] Ein werterer Gegenstand der Erfindung ist eine mit einer Polyethylenwachs- Emulsion beschichtete Failungs- 
kieselsaure, welche durch die folgenden physikalisch-chemischen Parameter gekennzeichnet ist: 
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55 [0015] Diese Fdllungskieseis&ure kann hergestellt werden. indem man eine Failungskieselsaure, welche die folgen- 
den physikalisch-chemischen Kenndaten aufweist: 
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[0016] mit Polyethylenwachs-Emulsion versetzt, trocknet und mitteJs einer Sichtermuhle Oder einer FlieBbett-Gegen- 
strahlmuhle vermahlt. 

[0017] In einer Ausfuhrungsform der Erfindung kann man die Fallungskieselsaure herstellen, den Filterkuchen unter 
Einwirkung von Scherkraflen verflOssigen, mit Polyethylenwachs-Emulsion versetzen, sprQhtrocknen und mittels einer 
is Sichtermuhle Oder einer FfceGbett-Gegenstrahlmuhle vermahlen. 

[0018] Als Ausgangskieselsaure kann man bevorzugterweise eine Fallungskieselsaure gemaB DE-A 31 44 299 ver- 
wenden. 

[001 9] Die erf indungsgema&e Fallungskieselsaure weist die folgenden Vorteile auf : 

[0020] Die Vorteile der erfindungsgemaBen Fallungskieselsaure liegen insbesondere in ihrer hohen Mattierungseffi- 
20 zienz, neben werterer Vorteile wie hohe Oberflachenglatte des trockenen Lackes, hohe Transparenz und geringe 
Beeinf lussung der Rheologie ( Viskositat) des Lackes. 

Figur 1 zeigt die Kornverteilung der gesichteten Fallungskieselsaure. 

25 Figur 2 zeigt die Kornverteilung der erfindungsgemaBen Fallungskieselsaure im Vergleich zu der Kornverteilung 
einer Fallungskieselsaure gemaB DE-A 31 44 299. 

Beispiele 

30 Beispiel 1 

[0021] Eine Fdllungskieselsdure, hergestellt nach Beispiel 1 von DE 31 44 299, wird unter Variation des Durchsatzes 
und der ProzeSparameter, wie Sichterdrehzahl, Muhlendurchsatz oder Mahlluft, in einer Zirkoplex® Sichtermuhle ZPS 
100, Fa. Alpine, vermahlen. Die Versuchsparameter, die physikaiischchemischen Daten und die lacktechnischen 
35 Ergebnisse, die in schwarzem Einbrennlack erharten werden, sind in Tabelle 1 aufgefuhrt. 

Beispiel 2: 

[0022] Eine Fallungskieselsaure. hergestellt nach Beispiel 1 von DE 31 44 299, wird unter Variation des Durchsatzes 
40 und der ProzeBparameter, wie Sichtdrehzahl oder Mahlluft, in einer FlieBbett-Gegenstrahlmuhle AFG 200/1, Fa. 
Alpine, vermahlen. Die Versuchsparameter, die physikalisch-chemischen Daten und die lacktechnischen Ergebnisse, 
die in schwarzem Einbrennlack erharten werden, sind in Tabelle 2 aufgefOhrt. 

Beispiel 3: 

45 

[0023] Faliungskieseisauren, die gemafB Beispiel 1c bzw. Beispiel 2c (siehe Tabelle 1 und Tabelle 2) hergestellt wer- 
den, werden in einem Turboflex-Feinsichter ATP 50 in eine feinere und grObere Fraktion gesichtet Die ProzeGgrOBen, 
die physikalischen Daten und die lacktechnischen Untersuchungsergebnisse, die in schwarzem Einbrennlack ermittelt 
werden, sind in Tabelle 3 aufgefuhrt 

50 

Beispiel 4 (Vergleichsbei spiel): 

[0024] Die unvermahlene, sprOhgetrocknete Kieselsaure, hergestellt nach DE 31 44 299 gemaB Beispiel 6, wird auf 
einer Alpine-Querstrommuhle vom Typ UP 630 vermahlen. Die physikalisch-chemischen und die lacktechnischen 
55 Daten des erhartenen Produktes sind in Tabelle 4 aufgefuhrt. 
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Beispiel 5 (Vergleichsbeispiel): 

[0025] Die unvermahlene, sprOhgetrocknete Kieselsaure. hergestellt nach DE 31 44 299 gemaB Beispiel 9. wird mit- 
tels einer Lufstrahlmuhle vom Typ Microgrinding MC 500 vermahlen. Die physikalisch-chemischen und lacktechnischen 
5 Daten sind in der Tabelle 4 aufgefuhrt. 

[0026] Die Wirksamkert bzw. Mattierungseffizienz der nach Beispiel 1 - 3 hergestelHen Failungskieselsauren wird in 
einem schwarzen Einbrennlack untersucht. Beurteitt werden neben dem Glanzgrad nach Lange bei einem Ref lexions- 
winkel von 60° bzw. 85° der Grindometerwert nach H eg man. 

[0027] Fur die Bestimmung des Glanzgrades, der ein MaB fOr die Mattierkraft der gepruften Mattierungskieselsaure 
10 ist, wird der Glanzmesser nach B. Lange benutzt. Der Glanzmesser nach B. Lange benutzt als Einfalls- und Ref lexions- 
winke! einen solchen von 60° beziehungsweise 85°. Die gemessenen Glanzgrade werden in Prozenten angegeben. Je 
niedriger dieser Wert ausfailt. desto besser ist das Mattierunsgvermogen der Faiiungskieselsaure. Folglich muB weni- 
ger Mattierungsmrtte! angewandt werden, um einen ganz bestimmen Glanzgrad bzw. einebestimmte gute Mattierungs- 
wirkung zu erreichen. 

rs [0028] Die Bestimmung des Grindometerwertes erfolgt mit Hilfe eines Grindometers. Der Grindometerwert, der in *im 
(Mikrometer) gemessen wird. ist ein MaB fur die grOBten Teilchen, die sich nach dem EinrOhren der Faiiungskiesel- 
saure in der fertigen, spritzbaren Lackmischung befinden. Er IdBt sich zu der Stippenbildung in dem trockenen Lackfilm 
in Beziehung setzen, so daB mit HiKe des Grindometers die unerwunschten Stippen Oder das Spntzkorn erkannt wer- 
den kfinnen (ISO 1524). 

20 [0029] Die Beschaffenheit der Lackf ilmoberfiache wird nach Tastschnittverfahren der Rrma Hommelwerke bestimmt 
und als Mittenrauhwert (Ra) nach DIN 4768/1, DIN 4762/1 E und als gemittette Rautiefe (RZD) nach DIN 4768/1 ange- 
geben. 

[0030] Der verwendete schwarze Einbrennlack hat folgende Zusammensetzung: 





Gew. Teile 


RuBpaste Tack 1 


8,0 


JSgalyd R40. 60 %ig in Xylol 


50.8 


Maprenal MF 800, 55 %ig in Butanol 


25,9 


Baysilone-Lackadditiv OL 17.1 %ig in Xylol 


2.0 


Verdunnung 


13.3 




100.O 


Verdunnung 




Xylol 


75.0 


Butanol 


10.0 


Ethoxypropanol 


15.0 




100.0 



45 

[0031] Es werden 4 g Fdllungskieselsdure auf 100 g Lack mit einen Flugelruhrer bei 2000 UpM 10 Minuten lang ein- 
geruhrt. Die Viskositat der Mischung wird mit Xylol auf eine Auslaufzeit von 20 sec. eingestellt (DIN; 4 mm Duse). 
[0032] Der Lack wird in einer ca. 30 )im starken Trockenschicht auf Bleche aufgespritzt. luftgetrocknet und bei 1 80 °C 
30 Minuten eingebrannt 

50 

Beispiel 6: 

[0033] Es werden die anwendungstechnischen Eigenschaften der nach Beispiel 1a - c hergestellten Faiiungskiesel- 
sauren. einer Failungskieselsaure. hergestellt nach DE 38 15670. sowie eines im Handel erhaitlichen Produkts (Nipsil 
55 1 009) in zwet weiteren Testlacksystemen untersucht. 
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CC-Lack 


5 




Gew.-Teile 




AKtalat AN 950, 60% in Solvesso 150/Butyfglykol 


29,30 




Solvesso 150 


2.60 


10 


Titandioxid Kronos 2059 


33.60 




Aerosil R 972 


0.20 




Dispergierung: 40 h Kugelmuhle KU 5. 60 U/min, 
4900 g Alubitkugeln 19 mm 




is 


Alftalat AN 950, 60 % in Solvesso 150/Butylglykol 


13,00 




IVIdjJI Glial I VI i 9UU, 1 UU /O 


o in 
o, 1U 




Maprenal MF 577. 50 % in Butanol 


0,80 


20 


Butylglykol 


2.00 




Solvesso 150 


2.90 




Xylol 


6.70 




DOW CORNING PA 57 


0,60 


25 


p-Toluolsulfbnsdure, 20 % in Butanol 


0,30 




Gesamt 


100.00 



[0034] Vor der Anwendung werden in 150 Gew.-Teilen Lack 3,2 g Mattierungsmrttel mit einem Flugelruhrer bei 2000 
30 U/min dispergiert. 



DD-Lack 




Gew.-Teile 


CAB 381-0,5 


0,3 


Butylacetat, 98 %ig 


11.0 


Ethoxypropylacetat 


16.5 


Desmophen 800 


15,0 


Desmophen 1100 


20,0 


Mowilrt, 50 %ig in Ethylacetat 


3,0 


Baysilone-Lackadditiv 


0.1 


Xylol 


34,1 


Gesamt 


100,00 



50 

[0035] Es werden zunachst 0,3 Gew.-Teile CAB 381 -0,5 bei vorsichtiger Dosierung in 1 1 ,0 Gew.-Teile Butylacetat 98 
%ig und 16,5 Gew.-Teile Ethoxypropylacetat mrt dem Schnellruhrer geldst. Danach werden in der angegebenen Rei- 
henfolge die weiteren Kbmponente hinzugefugt und durch Ruhren homogenisiert. 

[0036] Vor Verwendung wird der Glanzlack mit dem Flugelruhrer homogenis!ert In 100 Gew.-Teilen Lack wind das 
55 Mattierungsmittel (Menge s. Tabelle 6) mit einem Flugelruhrer bei 2000 U/min dispergiert. Nach einer Entiuftungszeit 
von 1 5 min werden 50 g des Harters Desmodur L 75 zugegeben und mit dem Flugelruhrer 2 min bei 1 000 U/min homo- 
genisiert. Die Mischung wird mit einem Rakel, 200 Mikrometer Spaltbreite. auf eine vorher einwandf rei gereinigte Glas- 
tafel sowie eine schwarze, hochgldnzend lackierte Glastafel appliziert. 
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[0037] Die Untersuchungsergebnisse in CC-Lack sind in Tabelle 5 und DD-Lack in Tabelle 6 aufgefuhrt Zum Ver- 
gleich werden die Failungskieselsauren nach DE 38 15 670 und Verkaufsprodukt NIPSIL E 1009 herangezogen. Die 
Gegenuberstellung der ermittelten Daten ist den Tabellen zu entnehmen. 
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10,73 


CO 
CO 

£ 


01 P 
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4.24 
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CO 
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12,07 
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CO 
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0'9 




Sicht- 
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E 
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LO 




CO 
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U/min 
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2 

CO 
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-O 
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o 
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CD 

to 
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CP 
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u 
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CM 
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RZD 


CM 
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55,8 


25,7 
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o 
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31,2 


77,6 


36,2 


o 

o 

CO 


19,8 


10,9 


21,8 
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E 
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CM 


o> 

CM 




CM 


E 
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> 

CO 

Z=E 
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C2 

"2 
CO 

CD 

■5 


o 

CO 
T3 
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12,35 


11,08 


10,4 


O 

LO 
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6,26 


9,91 


4.84 


9,28 


o 
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3,95 


8,32 


3,01 
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9,36 
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fein 
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CO 
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Tabelle 4 





TeilchengrOBe (urn) 


Grindo fim 


Glanz 


Sheen 




d4,3 


d 10 


d 50 


d 90 




60° 


85° 




Vergleichsbeispiel 4 


18,7 


6.4 


14.9 


35.1 


> 100 


10.5 


15.2 


4.7 


Vergleichsbeispiel 5 


12.8 


3.4 


6.2 


20.7 


85 Stippen. Luftblasen 


18.4 


62,4 


44.0 



10 



Tabelle 5 



CC-Lack 


BetspeJ nach 


DE 38 15 670 


1 a 


1 b 


1 C 


NIPSILE 1009 


Austautzert m DIN-Sekunden bei 23 °C 


140 


149 


148 


135 


118 


Schichtdicke m \im 


23 


23 


24 


23 


23 


60°-Reflektometerwert nach DIN 67530 


36.9 


36.7 


36.3 


37.7 


44,4 


85°-Reflektometerwert nach DIN 67530 


79.3 


78,9 


77.7 


77,5 


86.5 


Sheen 


42,4 


42,2 


41 ,4 


39,8 


42,1 



25 



Tabelle 6 



DD-Lack 


Beispiel nach: 


DE 38 15 670 


1 a 


1 b 


1 c 


NIPSILE 1009 


Zugabemenge Mattierungsmitte! 


7.5 


7,5 


7.5 


7.5 


7.5 


Auslaufzeh in DIN-Sekunden bei 23 °C 


31 


42 


41 


32 


23 


60°-Refleklometerwert nach DIN 67530 


19,5 


30 


30.2 


43.7 


90.4 


85°-Re1lektometerwert nach DIN 67530 


55.6 


68,1 


68,2 


74.9 


97.5 


Densitonmeterwert Macbeth RD 918 gemessen mil 
Gelbfilter 


2,12 


2,31 


2.17 


2,16 


2,3 



Beispiel 7: 

45 

[0038] Die Mattierungseffizienz wird in verschiedenen Lacksystemen ermittelt, wobei die Herstellung und Applikation 
des Lackes unter jeweils gleichen Bedingungen erfolgt 

[0039] Eine hohe Mattierungseffizienz bedeutet einen geringen Bedarf (Konzentration) an Mattierungsmittel, um 
einen bestimmten Glanzgrad (gemessen im Winkel von 60 °C) zu erzielen. Die Ermittlung der Mattierungseffizienz von 

so unbekannten Mattierungsmitteln erfolgt retativ, d. h. im Vergleich zu bekannten Mattierungsmitteln, so dafi Schwankun- 
gen in der Glanzgradbestimmung (bedingt durch die Herstellung und Applikation der Lacke) umgangen werden. Ein 
wichtiger physikalisch-chemischer Parameter, der die Mattierungseffizienz der Kieselsdure entscheidend beeirtfluBt. ist 
die KorngrOBenverteilung der KieselsSure. Grundsdtzlich gilt, daB bei gleichem Failverfahren die Mattierungseffizienz 
der FSIIungskieselsSure mit abnehmender TeilchengrGBe abnimmt (und umgekehrt). Feinfraktionen von gefailten Kie- 

55 sels&uren weisen eine geringere Mattierungseffizienz auf als eine grobteiligere Mahtfraktion. 

[0040] Die hohe Mattierungseffizienz der erf indungsgemaBen FSIIungskieselsaure wird wie folgt in verschiedenen 
Lacksystemen festgestellt: 
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Tabelle 10 



Prufungen rm Coil Coating Lack 



Lacksystem: Coil Coating Lack gemSB Rezeptur 



10 



Pro- 
duki 
herge- 
steltt 
nach 
Bei- 
spie! 


MM-Ein- 
waage 


Teil- 
chen- 
grGBe 

d4,3 


Teichen- 
grGBe 
dIO 


Teiichen- 
grOBe 
d50 


Teilchen- 
grOBe 
d90 


Grindo- 
meter 


Glanz 
60° 


Glanz 
85° 


Sheen 


Viskosi- 

tat 




g 




fxm 


\itr\ 


urn 


urn 








s 
























HK125 


2.7 




4,9 


9,65 


17.35 


30 


24.0 


45,0 


21.0 


95 


Sybid 
C812 


2 




6.40 


12.50 


20.80 


40 


27.0 


44,0 


17,0 


90 


1 


2 


12,36 


6,20 


11,33 


19,31 


32 


27.0 


48.0 


21,0 


101 


1 


2 


14,56 


6.82 


13.31 


23.30 


40 


28,0 


48.0 


20.0 


102 


Lovel 
HSF 


2 




6,74 


13.22 


22,96 


44 


29,0 


42.0 


13.0 


77 



15 



20 



25 



30 



Tabelle 1 1 



Prufungen in einer Acryl-Dispersion (wSBrig) 


Lacksystem: Acrylat Dispersion (MB 2399-134). wSBrig, der Fa. Rohm und Haas Vergleichsprodukt: AQ 75 N 


Produkt-bezeichnung Ein- 
waage 


MM-g 


Grindometer urn 


Densitometemert 


Glanz 60° 


Glanz 85° 


Sheen 


TS 100 (Handelsprodukt der 
Degussa AG) 


0.25 


41 


2.5 


69.3 


92.3 


23.0 


TS 1 00 (Handelsprodukt der 
Degussa AG) 


0.5 


41 


2.4 


56,1 


87.0 


30,9 


TS 1 00 (Handelsprodukt der 
Degussa AG) 


0,75 


41 


2.28 


44,7 


82,0 


37,3 


TS 100 (Handelsprodukt der 
Degussa AG) 


1 


41 


2.17 


30.4 


73.4 


43,0 


Fdllungskieselsaure gemdB 
BespieJ 1b 


1 


29 


2,09 


31.3 


53,8 


22,5 


AQ 75 N (Handelsprodukt 
von Crosf ieid) 


1 


28 


1.95 


39.0 


68,2 


29,2 


Fdllungskieselsdure gemaB 
Beispiel 1b 


1.5 


29 


1.89 


18,1 


35,2 


17,1 


TS 100 (Handelsprodukt der 
Degussa AG) 


1,5 


41 


1.82 


18.7 


59,5 


40,8 



35 



40 



45 



50 
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Tabelle 1 1 (fortgesetzt) 



Prufungen in einer Acryl- Dispersion (wSBrig) 


Lacksystem: Acrylat Dispersion (MB 2399-134), waBrig, der Fa. Rohm und Haas Vergleichsprodukt: AQ 75 N 


AQ 75 N (Handelsprodukt 
von orosTieia 


1.5 


28 


1.91 


31,9 


61.0 


29,1 


FailungsWesels&ure gemSB 

Raicr»io! 1K 
OtJlofJItJi iU 


2 


29 


1.79 


12.4 


25.2 


12,8 


TS 100 (Handelsprodukt der 
Degussa AG) 


2 


41 


1.8 


15.3 


66,0 


50.7 


AQ 75 N (Handelsprodukt 
von Crosf ield) 


2 


28 


1,89 


27.7 


53.3 


25.6 


AQ 75 N (Handelsprodukt 
von Crosf ieW) 


2.5 


28 


1.87 


21,3 


51,5 


30,2 


AQ 75 N (Handelsprodukt 
von Crosf iekJ) 


4 


28 




12.2 


35.8 


23.6 



20 

[0041] Die TeilchengrdBenbestimmung erfolgt mittels Laserstrahl-Drffraktometer der Fa. Malvern. Vor der Messung 
wind die Kieselsdure in Wasser unter Ruhren und Ultraschall dispergiert. diese Kieselsduredispersion wind danach mit- 
tels Pumpe in den Strahlengang (Kuvette) des MeBgerates umgepumpt. 

[0042] Sheen ist die Drff erenz des Glanzgrades gemessen bei einem WinkeJ von 85° und des Glanzgrades gemessen 
25 bei einem Winkel von 60°. 

[0043] Die Bestimmung der Viskositat erfolgt mittels 4mm-DIN-Becher. Gemessen wind die Auslaufzeit in Sekunden 
des Lackes gemSB DIN 53 21 1 . 
[0044] Es bedeuten: 



30 CC-Lack: Coil Coating Lack 

DD-Lack: Desmodur Desmophen-Lack 

Desmodur: Hdrter auf Isocyanat-Basis 
Desmophen: Polyalkohol als Bindemhttelkomponente 
Desmodur/Desmophen sind eingetragene Warenzeichen der Bayer AG 
35 CAB Celluloseacetobutyrat 
A/M Alkyd-Melarnin Lack 

Beispiel 8: 



40 Beschichtung mit Polyethylenwachs-Emulsion 

[0045] Failungskieselsaure wird nach DE-OS 31 44 299. Beispiel 1 hergestellt. Der unter Einwirkung von Scherkraf- 
ten verflussigte Filterkuchen (Feststoffgehalt 10,8 Gew.-%) wird mit Wachsemulsion (5 % Wachs bzg. auf Kieselsdure) 
versetzt unnd wertere 30 Minuten irrtensiv gerOhrt. Die Herstellung der Wachsemulsion erfolgt in einem mit Dampf 

45 beheizbaren und mit einem Dispergator ausgerusteten AutoWaven. In diesem werden zundchst bei 100 °C 4,8 Gew.- 
Teile eines Alkylpolyglycol ethers (Marlowet® CFW) in 81,0 Gew.-Teilen Wasser bei ca. 100 °C geldst. AnschJieBend 
werden 14,2 Gew.-Teile Niederdruck-Polyethylenwachs zugegeben und auf 130 °C erhitzt Bei Erreichen von 130 °C 
wird der Dispergator eingeschaftet und 30 Minuten dispergiert. Wahrend dieser Zeit wird die Temperatur zwischen 130 
°C und 140 °C gehahten. Nach Abstellen des D'^pergators und Abkuhlen auf rund 110 °C wird die fertige Emulsion 

so abgelassen. 

[0046] Das verwendete Polyethylenwachs wird durch folgende Kennzahlen charakterisiert: 

Mittleres Molekulargewicht 1 000 
Erstarrungspunkt 100 - 104 °C 

55 Tropfpunkt 1 10 - 1 17 °C 

Dichte (g/cm 3 ) 0.93 

[0047] Die so mit Wachs belegte Kieselsduresuspension wird anschlieBend in einem Kurzzeittrockner (z. B. SprOh- 
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trockner) durch Zerstaubung (z. B. Zweistoffduse 2.8 bar Luftdruck) getrocknet. Die Vermahlung der getrockneten Pro- 
dukte erfolgt in einer mechanischen Sichtermuhle vom Typ ZPS 50 Fa. Alpine. Die physikalisch-chemischen Daten srnd 
in der TabeJIe 12 dargestelit: 



Tabelle 12 



10 



15 



20 





oa 


OK 

oD 


iiauiic in /y 


O / o 




CTAB-Oberfiache rrf/g 


333 


333 


DBP-Aufnahme g/100 g 


330 


330 


C-Gehalt % 


3.4 


3,4 


pH-Wert 


7.2 


7.2 


Stampfdichte g/1 


106 


87 


Teilchenverteilung (Malvern) in jim dgo 


26.25 


12,28 




14.85 


8,21 


^10 


6.91 


4,66 



25 



30 



35 



40 



Tabelle 13 



Alkyd-Melamin Lack 








Vergleichsbeisptele *) 




8a 


8b 


OK 500 


OK 520 


Auslaufzert in DIN-Sekunden bei 23 °C 


31 


29 


30 


32 


Grindometewert fim 


41 


26 


25 


28 


Schichtdicke |im 


30 


29 


29 


28 


60 o -ReflektCMneterwert nach DIN 67530 


11.0 


17,3 


19.0 


21,0 


85°-Reflektometerwert nach DIN 67530 


24,3 


42,9 


69.5 


76,9 


Sheen 


13,3 


25,6 


50.5 


55.9 



*) Handebprodukte Degussa 



45 



50 



55 
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Tabelle 14 



DD-Lack 








Vergleichsbeispiele *) 




8a 


8b 


OK 500 


OK 520 


Auslaufzeit in DIN-Sekunden bei 23 °C 


23 


27 


29 


30 


Zugabemenge Mattierungsmrttel (g) 


8.5 


8.5 


8.5 


8.5 


60°-Ref lektometernert nach DIN 67530 


21,6 


34.4 


69.9 


8.6 


85°-Ref lektometewert nach DIN 67530 


33.2 


67.4 


88.2 


32.5 


Sheen 


11.6 


33.0 


18.3 


23.9 


Densitometerwert - Macbeth RD 918 gemessen mit Gelbfilter 


2.12 


2.32 


2.31 


1.69 



*) Handelsprodukte der Degussa AG 



Patentansprttche 

1 . Fdllungskieselsdure. gekennzeichnet durch die folgenden physikalisch-chemischen Parameter: 

400 - 600 

300 - 360 

70 - 140 

15 - 50 
< 1,0 



BET-Oberfiache nach DIN 66131 mVg 
DBP-Zahl nach DIN 53601 g/100 g 
Stampfgewicht nach DIN 53194 g/1 
Grindometerwert nach ISO 1524 pm 
Kornvertei lungs index I 
gemessen mit Malvern 



Kornverteilungsindex I = 2S3 %*J ~° 



2. Verfahren zur Herstellung der Failungskieselsaure mit den physikalisch-chemischen Daten 

BET-OberflSche nach DIN 66131 m 2 /g 400 - 600 

DBP-Zahl nach DIN 53601 g/100 g 300 - 360 

Stampfgewicht nach DIN 53194 g/1 70 - 140 

Grindometerwert nach ISO 1524 iam 15 - 50 

Kornverteilungsindex I < 1/0 
gemessen mit Malvern 

Kornverteilungsindex I = dio 

2d*> 
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nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB man eine FailungskieseJsaure, welche die folgenden physikatisch 
chemischen Kenndaten aufweist: 

• 5 



BET-Oberfiache nach DIN 66131 m 2 /g 


400- 


600 


DBP-Zahl nach DIN 53601 % 


340- 


380 


Stampfgewicht nach DIN 53194 g/l 


180- 


220 


^ALPINE-SiebruckstancT > 63 Jim Gew. -% 


25 


-60 



mittels einer Sichtmuhle Oder einer FlieBbett-GegenstrahlmOhle vermahlt 



is 3. Mittels einer Polyethylenwachs-Emulsion beschichtete Failungskieselsaure. gekennzeichnet durch die folgenden 
physikalisch-chemischen Parameter: 



BET-Oberfiache nach DIN 66131 nrVg 


351 - 


600 


DBP-Zahl nach DIN 53601 % 


300- 


360 


Kohlenstoffgehatt % 


1 - 


8 


Stampfgewicht nach DIN 53194 g/l 


70- 


140 


Grindometerwert nach ISO 1524 \im 


15- 


50 


Kornverteilungsindex I 


<1.C 


I 



30 4. Verfahren zur Herstellung der mit Polyethylenwachs-Emulsion beschichteten Failungskieselsaure gemSB 
Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet daB man eine Failungskieselsaure, welche die folgenden physikalisch-che- 
mischen Kenndaten aufweist: 



BET-Oberfiache nach DIN 66131 rrf/g 


400 - 


600 


DBP-Zahl nach DIN 53601 % 


340 - 


380 


Stampfgewicht nach DIN 53194 g/l 


180 - 


220 


JM-PINE-Siebruckstand" >63*im Gew-% 


25 


-60 



mit Polyethylenwachs-Emulsion versetzt, trocknet und mittels einer Sichtmuhle Oder einer FlieBbett-Gegenstrahl- 
mOhle vermahlt. 

45 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daB man die Failungskieselsaure herstellt, den Filterkuchen 
unter Einwirkung von Scherkraften verflussigt, mit Polyethylenwachs-Emulsion versetzt, spruhtrocknet und mittels 
einer Sichtmuhle Oder einer FlieBbett-Gegenstrahl-Muhle vermahlt. 

so 6. Verwendung der Failungskieselsaure gemaB Anspruch 1 Oder 3 als Mattierungsmittel in Lacksystemen. 



55 



19 

BNSDOCID: <EP 0922671 A1_l_> 



9 




BNSDOCID: <EP 0922671A1_I_> 




BNSDOCID: <EP 0922671 A1_l_> 



r 

EP0 922 671A1 




Europaisches EUROP a, scher RECHERCHENBERICHT 
Patentamt 



Hummer der Anmetdung 

EP 98 12 2230 



EINSCHLAGIGE OOKUMENTE 



Ka teg one 



Kennzeichnung des Dokuments mit Angabe. soweit ertaderlich, 
der maflgebtichen Teile 



Betrifft 
Anspaich 



KLASSIFIKATION DER 
ANMELDUNG <mt.CL6) 



A 
0 



A 
D 



A 
D 



EP 0 078 909 A (DEGUSSA) 18. Mai 1983 

* das ganze Dokument * 
& 0E 31 44 299 A 

US 4 038 224 A (EISENMENGER EDITH ET AL) 
26. Juli 1977 

* das ganze Dokument * 

EP 0 341 383 A (DEGUSSA) 15. November 1989 

* das ganze Dokument * 
& DE 38 15 670 A 

EP 0 076 377 A (DEGUSSA) 13. April 1983 

US 4 001 379 A (TURK GUNTER ET AL) 
4. Januar 1977 
& DE 17 67 332 C 



1,2,6 



C01B33/193 
C09D7/00 
C09C1/30 
C09C3/00 



3-6 



1-3,6 



RECHERCHIERTE 
SACHGEB1ETE (lnt.CL6> 



C01B 

C09C 



Der vortiegende Recherchenbericht wurde fur alte Patentanspriiche ersteift 



| 

s 



DEN HAAG 



Abactii&SMbxn der FWctofcfw 

24. Marz 1999 



PrtBer 

Rlgondaud, 8 



KATEGORIE OCR GENANMTEN OOKUMENTE 

X : von besondaror Bedeulung alloin botrachlet 

Y : von beaonderor Bedeutung in Vartoindung mit einer 

arxJonan Voroffonttchung deraetbon Kategono 
A : tachnotogischer Htntergrund 
O : nicfitschrtftlteno Offortoarung 
P : Zwtacnenfteratur 



T : dor Ertindung zugrunde iiegende Theonon odor Grundsatze 
E : afterea Patontdokument. das Jedoch ore* am odor 
aach dam Aranetdedaium vofflftonHicfit women ist 
D : in der Anmotdung angofuhrtea Dokumont 
L : aua anderon Gruncton angofuhrtea Dotajmont 



Mrtglted dor gleicnen Patertfarrtiie.ubereinstimmefideo 
Dokument 



22 



BNSDOCIO: <EP 0922671 A 1 J_> 



EP 0 922 671 A1 



ANHANG ZUM EUROPAISCHEN RECHERCHENBERICHT 

UBER DIE EUROPAISCHE PATENTANMELDUNG NR. EP 98 12 2230 



In diesem Anhany sind die Mitglieder der Patenttamilien dar im obengenarmtan europaisc^ien Rechercherfcericm angefuhrren 
Patentdokumente angegeben. 

Die Angaben uber die Farrhlenmitgheder entsprechen dem Stand der Oatei des Europaiscnsn Patentamts am 
Diese Angaben dienen nur lur Unterrichtung und ertokjen onne GewShr. 

24-03-1999 



lm Recherchenbericht 


Datum der 




Mitglied(er) der 




Datum der 


angefuhrtes Patentdokument 


Verdtfentiichung 




Paten ttamilie 




Verdtfentiichung 


EP 0078909 A 


18-05-1983 


ftp 




A 
M 






AR 


230249 


A 


01-03-1984 




AT 


19385 


T 


15-05-1986 




BR 


8206437 


A 


06-09-1983 




CA 


1194272 


A 


01-10-1985 




DK 


493882 


A 

A 


ntj.nc. i no*} 

UO" Ut>— 170J 




FI 


823558 


A Q 

A,b, 






FI 


850886 


A D 


Ub— uj— iyoD 




FI 


850887 


A Q 


us— uj— lyoo 




JP 


1357578 


r 
I 


io— ui-iyo/ 




JP 


58088117 


A 






JP 


61026492 


B 


90 — r\f\— 1 QQ£ 




JP 


1781081 


C 


1 T-AQ- 1 QQ7 




JP 


2046521 


B 


i a— i n i oort 

lO 1U IjjU 




JP 


60221315 


A 


06-11-1985 




JP 


1409252 


C 


24-11-1987 




JP 


60155524 


A 


1 C-rtfl-l OQC 
1 3 UO lJOD 




JP 


62012171 


B 


1 7_A*<— 1 OQ7 
1 / UJ ISO/ 




US 


4495167 


A 


99— ftl — 1 QQC 




ZA 


8208158 


A 


9Q_nO— 1 OQ^ 


US 4038224 A 


26-07-1977 


KEINE 






EP 0341383 A 


15-11-1989 


DE 


3815670 


A 


?C— ftl — 1 QQfi 

^3 Ul I77U 




AT 


77353 


T 


1 c_A7-1 QQ9 

X J U/ I7?L 




CA 


1340129 


A 


1 7 — 1 1_1 QQQ 
1 / 11 1770 




DK 


160289 


A 


Oft— 1 1-1 QfiQ 

I/O 11 1 jO? 




ES 


2033473 


T 


16-03-1997 




JP 


1320215 A 


26-12-1989 




JP 


1802266 C 


26-11-1993 




JP 


5005767 


B 


25-01-1993 




US 


5034207 


A 


23-07-1991 






US 


5123964 


A 


23-06-1992 


EP 0076377 A 


13-04-1983 


DE 


3139070 


A 


21-04-1983 




AT 


16398 


T 


15-11-1985 




JP 


1457559 


C 


09-09-1988 




JP 


58070848 


A 


27-04-1983 




JP 


63005326 


B 


03-02-1988 


US 4001379 A 


04-01-1977 


US 


4003981 


A 


18-01-1977 




BE 


732161 


A 


01-10-1969 




CA 


936332 


A 


06-11-1973 




DE 


1767332 


A 


20-04-1972 




FR 


2007141 


A 


02-01-1970 




GB 


1263945 


A 


16-02-1972 



Fur nahere Eirueiheiten zu diesem Anhang : siehe Amtsblatt des Europajschen Patentamts, NM2/82 



23 



EP 0 922 671 A1 



ANHANG ZUM EUROPAISCHEN RECHERCHENBERICHT 

UBER DIE EUROPAISCHE PATENTANMELDUNG NR. EP 98 12 2230 



in diesem Anhang s*nd die Mrtgiieder der Patentfamilien dor hn obengenarmten europaischen Recherche nberichl angetuhrten 
Patentdokumente angegeben. 

Die Angaben uber ate Famiitenmitglieder entsprechen dem Stand der Datei des Europaischen Patentamts am 
Oese Angaben dienen nor zur Unterrichtung und erfoigen ohne Gewahr 

24-03-1999 



im Hechefcnenoencht 


Datum der 


Mitglied(er) der 


Datum der 


AnQptiir»m»<; Patentdokument 


Ve r6ff entlichung 


Paten tfamHie 


Vertffentifchung 



US 4001379 A NL 6905865 A,B, 29-10-1969 




Fur nahere Einzelneiten zu diesem Anhang : siehe Amtsblatt des Europaischen Patentamts. Nr. 12/82 



24 



BNSDOCID: <EP 0922671A1 J_> 



